




Studies on Derivatives of Diphenylene oxide. (V) 
Disperse Dyes from 3-Aminodiphenylene oxide as Diazo吃omponent.
Yoshibwni OSHIMA， Hideo OKUYAMA， Koichi YAMAGUCHI. 
(Received 22 May 1965) 
Disperse dyes were synthesized by coupling diazotized与Aminodiphenyleneoxide 
with couplers. The following results were obtained: 
3-Aminodiphenylene oxide (1)ー→AnilineÀ~x 412mμ， mp2凶-80C;1 ー→Monoacetyl
aniline.品 x376mμ. mp 245-60C ; 1ー→Monomethylaniline.Aヰx364mμ， mp1030C; 1ー→
Dimethylani1ne. À~ax 430mμ. mp234.5-50C 1ー -+Monoethylaniline.À~ax 370 m.t， mp 
98.5-90C; 1ー→Diethylaniline，).~ax 必3mμ， mp 158--8.50C 1-→同一Oxyethylaniline，
』払x424mμ. mp 164.5-50C 1ー→s-Oxyethylmethylani1ine，).~ax 433mμ‘mp179.5-800C; 
Iー →かOxyethylethylaniline，À~x 438 m，μ‘mp 155-60C ; 1 →ーOxyethyl-m-toluidine，A払Z
431mμ，mp 164.5-50C; 1ー→m一chloro-s.s'-dioxyethylani1ine， A:a.x 438mμ， mp 161-1.50C. 
The fastness properties of these disperse dyes on diacetate， polyester and acrylonitri1 





メチルアニリ y(IV). モノエチルアニリyCV)，ジエチルアニリ Y(VI)，13-オキVエチルアニリン
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酸ソーダ水溶液の ml数から計算により出された2-ADの実量に相当するようにきめられた。
染料収)の場合はカップリング成分にアニリンーωー メタンスルホン酸ソ戸ダ(盟〉を用いたので， 71<. 
を溶媒にLたが，そのほかのカヴプリング成分CI-XDの場合はアルコールを溶媒にした。カップ
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a) ()内は2-ADをジアゾ成分とし，同ーカップリング成分とから得られた染料の染色堅ロウ度
表3から，各染料の各染色布について，日光竪ロウ度は良好とはいえないが，アセテート染色布







チルアニリンCVI)，{j-オキシエチルエチルアニリ~(目)，{jーオキシエチルーmートノレイジン (X) ， m-
クロロイ，ß'-~オキシエチJレアニリ~ (罰)，およびアニリンーωー メタンスルホン酸ソーダ(潤〉は
前報1)t同じものである。
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2 染料の合成
2・1 染料(1)の合成
3-A D (mp 98.5-90 C) 10gを2，∞OmIの磁製ピーカ{にとり ，7k80白nIと濃塩酸12mlを加えて






沸水で、3回洗浄，乾燥して mp170-80Cの組染料但)， 11.1g (収率70.8%)を得た。このもの 5g
をトルエンから 4回再結晶，さらにベンゼンから 3回再結品してmp206-80Cの(1)(N，実験値
14.18%.計算値14.臼%)を得た。














3-AD 2gを同様にしてN/10亜硝酸ソ--~..水溶液 (f=1.∞06) 107mlにより， 4...100Cで1hr 
40minを要してジアゾ化した。微量の不溶物をロ過し，ロ液に4-110Cで， I 1.2gのアルコール





ソーダで~pH6位に調節しながら滴下カップリ ~!J. したときは， 1 hr30minでジアゾ成分のなくな
勺たことを認めた。ロ過， 7k洗，乾燥して mp1∞-20Cの粗染料2.8gを得た。これをアルコ--/レ
90mlと煮沸，熱ロ過し，不溶残留物としてmp198-2010C (d)の染芋凶.06gとロ液の冷却によ司て生




3-AD， O.3gを同様にして N/10亜硝酸ソーダ水溶液 (f=1.0147) 16mlにより， 2 --4 Ocで
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同様にして， 3-AD 19をNjlO亜硝酸ソーダ水溶液 (f=1.0318)53mlによれ 6-90Cでlhr
30minを要してジアグ化した溶液に，N (bp 1940C) O.66gの濃塩酸2ml溶液を6--90Cで滴下，
15hrカップリングさせた。その間酢酸ソーダ0.6gを加え，最後にpHを6程度にまで調節した。ロ
過， 71¥洗，乾燥して mp232--4.50 Cの粗染料払)1.3g (収率75.6%)を得た。トルエンから再結晶
してmp234.5--50Cの染料制 (N実験値12.70%，計算値13.20%)を得た。
2・5 染料(5)の合成
同様にして， 3-AD 2gを Njl0亜硝酸ソーダ水溶液 (f=1.0229)107mlにより. 8 -100Cで















同様にして3-AD19を Nj10亜硝酸ソーダ水溶液 (f=1.0318)53mlにより J 0 --lOCで2hr
20minを要してジアゾ化した液に，四 (bp1印-6.50C)0.7gの99話アルコール15ml溶液を8--
90Cで21hrカップリングさせt.:oその間徐々に酢酸ソーダ0.9gの水搭液を加え，カップ!，J'./!I"の





を要してジアゾ化した液に，VlH (bp 150--60 C /15鵬 Hg)1.65gの濃塩酸1ml+水30m1溶液を9-
120Cで加え， 20hrカップリングさせた。その間酢酸ソ{ダ1.8gの水溶液を徐々に加え，カップリ
ングの終点にはpH5-6になるようにした。沈殿をロ過し， 71¥350m1に分散させ， 5%炭酸ソー
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同様にして3-AD2gをN/10亜硝酸ソ{ダ水溶液 (f=1.0229)107mlにより， 5 -llOCで2hr
45minを要してジアゾ化した液にLX，1.8gのアルコール10ml溶液を6-10oCで3hr15minにわた
って滴下した(pH3.5-4)。酢酸ソーダ3gを加えて pH6-6.5とし， 2hrカキマぜた。ジアゾ成分




同様にして3-AD2gを N/10亜硝酸ソ{ダ水溶液 (f= 1.0318) 105mlにより 1-20Cで2hr
20minを要してジアグ化した液に， X (bp 141-20C/ 5捌 Hg)1.65gの99%アルコ{ル10ml溶液
を12-30Cで加え， 20hrカップリングさせたo その間酢酸ソーダ1.8gの水溶液を徐々に加え，カ
ップリ y~.終了時までにpH6 になるようにした。ロ過，水洗，乾燥して mp161-50Cの粗染料側
3.3g (収率88%)を得た。トルエンから 2回再結晶してmp164.5-50Cの染料帥 (N実験値11.63
%，計算値12.17%)を得た。
2・1 染料(11)の合成
同様にして3-AD5gをN/10亜硝酸ソーダ水溶液 (f=1.0229)268mlにより， 7 -90Cで2hr
45minを要してジアグ化した液にXJ，5.88gのアルコール30ml溶液を9-110Cで1hr35minにわ
た司て滴下したo さらに2hr25minカキマゼ，その間酢酸ソーダ7.5gをときどき加えてpHを4→
5→6に調節した。なお両成分が残丹ていたので， pH6， 240Cで 2hrカキマゼ，ジアグ成分の









調製した染料 (2~五)を染色ポットに入れ， 71< 120ml (浴比1: 40)を加えて染料をよく分散さ
せ， 400Cでアセテ{ト布3gを入れ， 40minを要して750Cにし，この温度で20min染色，水洗し
たのち，マノレセJレセッケンの0.5%溶液にて，浴比1: 40， 600 C， 10minソーピングし，水洗，自
然乾燥した。
アクリロニトリル系繊維の場合には浴比1:30， 500Cで布を入れ， 40minで、9O-40Cにし，この





















1) 大島，平野，泉:福井大工報 13， 359 (1965) 
2) Borsche， Bothe = Ber， 41， 1942 (1910) 
3) 大島，高垣:福井大工報 13， 201 (1965) 
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